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■57) Resumen. 

Procedimiento de obtencion de mezclas homoge- 
neas nitrurables de alumina + carbon en medio 
acuoso. 

El procedimiento de homogeneizacion de mezclas 
de alumina y carbon mediante la preparacion de 
suspensiones estables en medio acuoso con ayuda 
de un defloculante organico. Tras la eliminacion 
de la fraccion h'quida se obtienen polvos homo^e- 
neos nitrurables de mezclas de alumina y carbon. 
A partir de dichas mezclas es posible sintetizar 
polvos de nitruro de aluminio mediante^ un pro- 
ceso de reduccion carbotermal en atmosfera de 
nitrogeno. 
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DESCRIPCION 

Los materiales ceramicos constituidos por ni- 
truro de aluminio presentan actual men te un gran 
interes dentro del campo de la electronica en el 
que, debido a su alta conductividad termica, cons- 
tituye un material ideal corao sustrato para cir- 
cuitos integrados. 

La sintesis de nitruro de aluminio se realiza 
por procedimientos muy di versos: nitruracion di- 
recta del metal, por reaccion en fase de vapor de 
tricloruro de aluminio con amoniaco, nitruracion 
de aluminio en plasma de arco electrico, reduccion 
carbotermal de alumina. Es este ultimo proceso 
el que mejores espectativas presenta para la pre- 
paration a gran escala de polvos de nitruro de 
aluminio de alta pureza. 

El proceso de reduccion carbotermal de alu- 
mina consiste en el tratamiento de una mezcla 
ultima de alumina y carbon (grafito o mas fre- 
cuentemente negro de humo o carbon activo) en 
atmosfera de N2 a temperaturas comprendidas 
entre 1400 y 1600° C. Durante dicho tratamiento 
termico tiene lugar la sustitution del oxfgeno por 
nitrogeno en la red de la alumina dando lugar a 
la formation del nitruro de aluminio. El oxfgeno 
sustituido reacciona con el carbon eliminandose 
en forma de monoxido de carbono. 

La reaccion de reduccion y, por lo tanto, el 
grado de nitruracion alcanzado en el producto fi- 
nal depende, entre otros factores, de la homoge- 
neidad de la mezcla A1203 + C, Heterogeneida- 
des en la distribution del carbon en dicha mezcla 
dan lugar a la presencia de alumina en el producto 
de reaccion lo cual afectara muy negativamente a 
la conductividad termica del producto final una 
vez sinterizado. De aqui la importancia del pro- 
ceso de homogeneizacion en la sintesis de nitruros 
ceramicos por reduccion carbotermal. 

De cara a la production industrial de nitruro 
de aluminio por reduccion carbotermal, la pre- 
paration de la mezclas alumina -I- carbon deben 
realizarse preferentemente mediante la utilization 
de un vehiculo Hquido para asegurar una buena 
homogeneidad. 

En los trabajos publicados en la literatura 
cientifica relativos a la preparation de nitruros 
ceramicos mediante reduction carbotermal es fre- 
cuente la utilization de un lfquido organico como 
medio de homogeneizacion o bien el mezclado en 
seco. Los procesos de homogeneizacion en medio 
acuoso apenas se utilizan, ya que presentan cier- 
tas dificultades debido al caracter hidrofobo del 
carbon. 

En un proceso de production a gran es- 
cala la utilization de un lfquido organico como 
vehiculo de homogeneizacion requiere realizar una 
inversion economica aditional en la instalacion de 
sistemas destinados a la recuperation del mismo 
lo cual, unido al propio coste del lfquido organico, 
ha de repercutir directaraente en los costes to tales 
de producci6n. 

Por otra parte, estos procedimientos de ho- 
mogeneizaci6n presentan otro serio inconveniente 
desde el punto de vista medioambiental ya que 
resulta inevitable la contamination del area de 
trabajo a causa de la evaporation de los Hquidos 
organicos, con los consiguientes problemas de sa- 



lud derivados de la inhalation de los vapores. 

Por lo tanto, la homogeneizacion de mezclas 
de alumina + carbon mediante la utilization de 
un vehiculo acuoso constituye el metodo mas con- 
5 veniente desde los puntos de vista economico, 
tecnico y medioambiental. 

En la presente memoria se describe un proce- 
dimiento de preparation de mezclas homogeneas 
nitrurables de alumina y carbon mediante la uti- 
10 lizacion de un vehiculo lfquido acuoso. 

El procedimiento de preparation de mezclas 
homogeneas nitrurables de alumina + carbon se 
recoge en el esquema de la Figura 1. Los mate- 
riales de partida utilizados son: 

15 

— aluminas de alta pureza (>99,5%) 

— Carbon, bien como grafito o como carbon 
amorfo (negro de humo o carb6n activo). 

20 

Con estos materiales de partida se procede a 
la preparation de una suspension homogenea es- 
table en medio acuoso anadiendo un defloculante 
organico, del tipo polielectrolito anionico libre de 

25 alcalis, preferentemente una sal anionica de un 
acido policarboxflico. 

El contenido total de solidos en dicha sus- 
pension puede variar entre el 10 y el 50% en peso. 
El contenido de carbon debe guardar una relation 

30 con respecto a la alumina que viene dada por la 
estequiometria de la reaccion de reduccion carbo- 
termal* 

AI2O3 + 3C + N 2 -> 2A1N + 3CO 
donde el carbon debe anadirse al menos en la 
35 cantidad estequiometrica, pudiendose anadir un 
exceso respecto a la misma para favorecer la 
reaccion. 

Para llevar a cabo la defloculacion de la sus- 
pension se utilizan concentraciones de deflocu- 

40 lante superiores al 10% en peso con relation al 
contenido en carbon. 

Segiin se describe en el ejemplo 1, las suspen- 
sions asf preparadas presentan viscosidades infe- 
riores a 50 mPa.s para una velocidad de cizalla- 

45 dura de 500 s""* 1 . 

Preparada la mezcla homogenea se procede a 
la elimination del vehiculo lfquido mediante cual- 
quiera de los procedimientos convencionales, ta- 
les como filtration, colaje sobre molde de esca- 

50 yola, secado en estufa, atomization, etc. El polvo 
asf obtenido puede encontrarse aglomerado por lo 
que es conveniente desagloraerarlo mediante un 
proceso de molienda hasta conseguir una distri- 
bucion de aglomerados con un tamano ±100 /mi. 

55 Posteriormente, el polvo desaglomerado se 

pelletiza o se compacta en forma de briquetas, 
que se some ten a nitruracion a temperaturas com- 
prendidas entre 1400° y 1600° C. El tamano de las 
pellets esfericas debe ser inferior a 10 mm y las 

60 briquetas preparadas por prensado deben presen- 
tar una densidad inferior a 2 g/cm 3 . 

El siguiente ejemplo ilustra como se puede ob- 
tener un material de nitruro de aluminio segiin el 
procedimiento descrito en la presente invenci6n. 

65 Ejemplo 1 

Para la preparation de la mezcla se parte de 
una alumina comercial (Alcoa CT3000SG) con 
un contenido en impurezas inferior al 0,5% y un 
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Lara an o medio de partfcula de 0,5 /zm y de un 
polvo de negro de hurao submicronico con una 
superficie especifica de 105 ra 2 /g. 

Estos componentes se raezclan en agua des- 
tilada en una relation de 42 g. de carbon 
por 100 g. de alumina, siendo el contenido en 
solidos del 39% en peso. Para deflocular la sus- 
pension se anade un 20% en peso (con respecto 
al carbon) de un polielectrolito anionico solu- 
ble en agua (comercializado por la Empresa Zs- 
chimmer & Schwarz GmbH & Co., nombre co- 
rn ercial DOLAPIX PC-33^, en concreto, una sal 
anionica de un acido policarboxilico, con un grupo 
nitrogen ado y libre de alcalis. La mezcla se man- 
tiene en agitation en molino de bolas de alumina 
durante 2 horas. 

La viscosidad aparente de la suspension, me- 
dida en un viscosfmetro rotational de cilindros 
concent ricos, es < 30 mPa.s a una velocidad de 
cizalladura de 500 s -1 . 

La eiiminaci6n del agua se realiza por colaje de 
la suspension sobre molde de escayola y posterior 
secado en estufa a 100° C. La pieza asi obtenida 
se tritura y se somete a un proceso de desaglome- 
racion por raolienda en seco en molino de bolas 
de alumina hasta un taraano < 100 fira. 

A partir del polvo result ante se preparan 
pellets esfericas de diametro inferior a 3mm. Es- 
tas pellets se someten a tratamientos termicos de 



1560°C durante S a 10 horas haciendo pasar un 
flujo de nitrogeno de 0,3 1/min. 

El producto asi obtenido esta const ituido 
exclusivaraente por nitruro de aluminio segiin 
5 analisis cuantitativo por difraccion de rayos X. 
El difractograraa correspondiente se muestra en 
la figura 2. 

A titulo comparativo, en la figura 3 se mues- 
tra asiraismo el difractograma correspondiente a 

jo una mezcla de alumina + carbon preparada en 
identicas condiciones pero sin someter el polvo 
al proceso de desaglomeration posterior al secado 
de la mezcla. En este caso, el producto del tra- 
tamiento termico en atmosfera de nitrogeno con- 

15 tiene restos de alumina sin reaccionar debido a 
que la aglomeracion del polvo impide la completa 
nitruracion de la mezcla. 

En la Figura 1 se muestra el esquema del pro- 
ceso seguido para la preparation de mezclas ho- 

20 mogeneas nitrurables de alumina/carbon. 

En la Figura 2 se muestra el difractograma de 
rayos X correspondiente a la mezcla alumina + 
carbon una vez desaglomerada y sometida a un 
tratamiento termico a 1420°C/4h bajo flujo de 

25 nitrogeno. 

En la Figura 3 se muestra el difractograma 
de rayos X correspondiente a la mezcla alumina 
+ carbon sin desaglomerar y sometida a un 
tratamiento termico a 1420° C/4h bajo flujo de 

30 nitrogeno. 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



65 



3 



5 



2 025 980 



6 



REIVINDICACIONES 

1. Procedimiento para la obtencion de mez- 
clas homogeneas nitrurable de la aumina + 
carbon en medio acuoso caracterizado porque 
consiste en: 

— la preparation de una suspension estable 
de alumina y carbon cuyo contenido en 
solidos esta comprendido entre el 10 y el 
50% en peso, con la adicion de un deflocu- 
lante tipo polielectrolito anionico hidrofilo 
libre de alcalis, preferentemente una sal 
anionica de un acido policarboxilico (tal 

como el DOLAPIX PC-33 ) de Zschimmer 
& Schwarz GmbH & Co), en concentracio- 
nes superiores al 10% con respecto al conte- 
nido de carbon. La viscosidad aparente de 
la suspension es inferior a 50 mPa.s a una 
velocidad de cizalladura de 500 s" 1 . 

— elimination del vehlculo liquido mediante 
procedimientos convencionales tales como 
filtration, secado, colaje en molde de esca- 
yola, atomizacion, etc. 
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— desagloraeracion del polvo o la tort a obteni- 
dos tras la elimination de la fraction liquida. 

— pelletizacion o briquet ado del polvo desa- 
glomerado. 

2. Un procedimiento segun reivindicacion 
1 caracterizado porque la desaglomeracion del 
polvo obtenido tras la eliminacion de la fraction 
lfquida se realiza hasta un tarn an o de aglomerado 
inferior a las 100 ^m. 

3. Un procedimiento segun reivindicaciones 1 
y 2 caracterizado porque el polvo desaglome- 
rado se pelletiza hasta obtener granulos esfericos 
con un diametro inferior a 10 mm. 

4. Un procedimiento segun reivindicaciones 1 
y 2 caracterizado porque se preparan briquet as 

con una densidad inferior a 2 g/cm 3 . 

5. Un procedimiento segun reivindicaciones 1, 
2, 3 y 4, caracterizado porque se obtienen pol- 
vos de nitruro de aluminio con un contenido del 
mismo ± 98%, mediante tratamientos termicos 
bajo flujo de nitrogeno en el intervalo de tempe- 
raturas comprendidas entre 1400° y 1600° C. 
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